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(54) Destillative Reinigung von Ammoniak
(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine
Destillationsapparatur zur kontinuierlich betriebenen
destillativen Auftrennung von rohnem Ammoniak in eine
Leichtsieder-, Hochsieder- und eine mittelsiedende
Reinfraktion in einer entweder als Trennwandkolonne
oder als System thermisch gekoppelter Destillationsko-
lonnen ausgebildeten Destillationsapparatur. Dabei
wird die Leichtsiederfraktion im Kopf der Destillations-
apparatur abgezogen. Die mittelsiedende Reinfraktion
fallt an einem Seitenabzug an, welcher bevorzugt mit
Tropfenabscheidern, insbesondere in Form von Demi-
sterpackungen, ausgestattet ist. AuBerdem ist die Gas-
belastung der Destillationsapparatur so begrenzt, da®
der Betriebsdruck zwischen 2 und 30 bar betragt und
der F-Faktor einen Wert von 2,0 Pa0.5 nicht (iberschrei-
tet.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine
Destillationsapparatur zur kontinuierlich betriebenen
destillativen Auftrennung von rohem Ammoniak.
[0002] In der Technik werden grof3e Mengen an rei-
nem Ammoniak, der vorzugsweise weniger als 3 ppm
Verunreinigungen enthalt, benétigt. Solcher hochreiner
Ammoniak wird insbesondere fir die Herstellung von
Lebensmitteln, fir die Eichung von Analysegeraten und
insbesondere fiir die Halbleiterherstellung benétigt. Ro-
her Ammoniak, welcher aus der Ammoniak-Synthese
hervorgeht, weist typischerweise einen Ammoniakge-
halt von ca. 99,0 bis 99,5 Gew.-% auf. Typische Verun-
reinigungen sind Wasser, Ol sowie Inertgase, insbeson-
dere Methan, Wasserstoff, Stickstoff und Argon. Roher
Ammoniak ist fir die vorstehend genannten Anwendun-
gen unbrauchbar.

[0003] In der WO 96/39265 ist ein Verfahren zur Ge-
winnung von reinem Ammoniak, ausgehend von rohem
Ammoniak, beschrieben. Bei diesem Verfahren wird zu-
nachst Ammoniak verdampft und anschliefend durch
ein kompliziertes Filterverfahren gereinigt. Das Verfah-
ren ist recht aufwendig und somit insbesondere fiir die
Herstellung gréRerer Mengen reinen Ammoniaks wirt-
schaftlich wenig attraktiv.

Prinzipiell besteht die Mdglichkeit, durch ausschlieRlich
destillative MaRnahmen aus rohem Ammoniak reinen
Ammoniak zu gewinnen. Dabei mu Ammoniak von
Leichtsiedern (in der Regel insbesondere Methan, Was-
serstoff, Stickstoff und Argon) und von Hochsiedern
(insbesondere Wasser und Ol) isoliert werden-Ammo-
niak ist dabei das mittelsiedende Wertprodukt. Bei der
Ublichen destillativen Reinigung mittelsiedender Wert-
produkte von leicht- und hochsiedenden Verunreinigun-
gen sind verschiedene Verfahrensvarianten gebrauch-
lich. Im einfachsten Fall wird das entsprechende Zulauf-
gemisch in zwei Fraktionen, in eine leichtsiedende Kopf-
fraktion und in eine hochsiedende Sumpffraktion, zer-
legt. Bei der Auftrennung von Zulaufgemischen in mehr
als zwei Fraktionen - z.B. in Leichtsieder, Mittelsieder
und Hochsieder — mussen nach dieser Verfahrensva-
riante mehrere Destillationskolonnen eingesetzt wer-
den. Um den apparativen Aufwand zu begrenzen, setzt
man bei der Auftrennung von Vielstoffgemischen, die
aus mehr als zwei Komponenten bestehen, auch Kolon-
nen ein, die sich fur die Seitenentnahme fllissiger oder
gasformiger Medien eignen. Die Anwendungsmdglich-
keit von Destillationskolonnen mit Seitenabziligen ist je-
doch dadurch stark eingeschrankt, daf’ die an den Sei-
tenabzugsstellen entnommenen Produkte normaler-
weise nicht vollig rein sind. Bei Seitenentnahmen im
Verstarkungsteil einer Destillationsvorrichtung, die ubli-
cherweise in fliissiger Form erfolgen, enthalten die Sei-
tenprodukte noch Anteile an leichtersiedenden Kompo-
nenten, die im Normalfall iber Kopf abgetrennt werden.
Entsprechendes gilt fur Seitenentnahmen im Abtriebs-
teil, die meist dampfférmig erfolgen und bei denen die
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entnommenen Seitenprodukte noch Anteile des Hoch-
sieders aufweisen. Bei der Verwendung solcher kon-
ventionellen Seitenabzugskolonnen werden praktisch
immer verunreinigte Seitenprodukte erhalten - die Ver-
wendung von Seitenabzugskolonnen ist daher zur Ge-
winnung von Reinstoffen, und daher zur Gewinnung von
reinem Ammoniak, ungeeignet. Insbesondere zur Iso-
lierung von mittelsiedenden Reinstoffen aus Vielstoffge-
mischen missen somit in der Regel Kolonnenanord-
nungen, die aus mindestens zwei separaten Kolonnen
bestehen, eingesetzt werden. Der Einsatz solcher Ko-
lonnenanordnungen zur Gewinnung von reinem Ammo-
niak aus rohem Ammoniak ist aufgrund von energeti-
schen Griinden und wegen des hohen Investitionsauf-
wandes wirtschaftlich wenig attraktiv.

[0004] Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein
Verfahren bereitzustellen, mit dem, ausgehend von ro-
hem Ammoniak, reiner Ammoniak gewonnen werden
kann. Der Reinheitsgrad des erhaltenen Produktes soll
so hoch sein, daf} dieses sich fir die vorstehend ge-
nannten Einsatzzwecke eignet. Das Verfahren soll prak-
tisch und wirtschaftlich durchfihrbar sein.

[0005] Die Ldsung dieser Aufgabe ist ein Verfahren
zur kontinuierlich betriebenen destillativen Auftrennung
von rohem Ammoniak in eine Leichtsieder-, Hochsie-
der- und eine mittelsiedende Reinfraktion in einer ent-
weder als Trennwandkolonne oder als System ther-
misch gekoppelter Destillationskolonnen ausgebildeten
Destillationsapparatur, wobei die Leichtsiederfraktion
im Kopf der Destillationsapparatur abgezogen wird, die
mittelsiedende Reinfraktion an einem Seitenabzug an-
fallt und die Gasbelastung der Destillationsapparatur so
begrenzt ist, da® der Betriebsdruck zwischen 2 und 30
bar betragt und der F-Faktor einen Wert von 2,0 Pa0.5
nicht Uberschreitet.

[0006] Der F-Faktor ist ein MaR fir die Belastung, die
durch den Gasstrom in der Kolonne hervorgerufen wird
- sozusagen ein MaR fur den Impuls dieses Gases (F-
Faktor: Langeneinheit pro Zeiteinheit multipliziert mit
der Wurzel aus der Gesamtdichte des Gases).

[0007] Das Betreiben der Destillationsapparatur bei
niedrigem F-Faktor gewahrleistet die Reinheit des er-
haltenen Produkts (der mittelsiedenden Reinfraktion).
Der F-Faktor wird ermittelt aus dem Produkt der Gas-
geschwindigkeit in [m/s] und der Quadratwurzel aus der
Gasdichte in [kg/m3].

[0008] In einer bevorzugten Ausflihrungsform fallt die
mittelsiedende Reinfraktion an einem Seitenabzug an,
welcher mit Tropfenabscheidern ausgestattetist. Ein mit
Tropfenabscheidern ausgestatteter Seitenabzug soll
bedeuten, dal im Bereich vor dem Seitenabzug in der
Destillationsapparatur und/oder im Seitenabzug selbst
Tropfenabscheider angeordnet sind, so dafl durch den
Seitenabzug keine bzw. nur geringe Flissigkeitsmen-
gen in Form von Tropfen aus der Destillationsapparatur
ausgeschleust werden kénnen - der "Trépfchenmitril"
durch den Seitenabzug aus der Destillationsapparatur
heraus wird verhindert bzw. eingeschrankt. Falls die De-
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stillationsapparatur mehrere Seitenabzlige aufweist, so
ist zumindest ein Seitenabzug mit Tropfenabscheidern
ausgestattet. Bevorzugt liegen solche Tropfenabschei-
der als Demisterpackungen vor.

[0009] Die Ausstattung des Seitenabzugs mit Trop-
fenabscheidern fordert zusétzlich die Reinheit des er-
haltenen Produkts (der mittelsiedenden Reinfraktion).
[0010] Die im Kopf abgezogene Leichtsiederfraktion
wird in der Regel gasférmig abgezogen.

[0011] Durch das erfindungsgemafie Verfahren kann
aus ronem Ammoniak reiner Ammoniak gewonnen wer-
den, welcher fir die vorstehend genannten Einsatz-
zwecke geeignet ist. Aullerdem ist das Verfahren prak-
tisch durchfiihrbar und aufgrund niedriger Investitions-
und Energiekosten wirtschaftlich attraktiv. Trennwand-
kolonnen oder thermisch gekoppelte Destillationskolon-
nen stellen eine vorteilhafte Alternative zu den vorste-
hend genannten Destillationsverfahren dar. Der Einsatz
von Trennwandkolonnen erméglicht es, die mittelsie-
dende Reinfraktion aus dem rohen Ammoniak zu isolie-
ren. Bei Trennwandkolonnen ist im mittleren Bereich ei-
ne Trennwand angebracht. Diese erstreckt sich ober-
halb und unterhalb der Zulaufstelle. Auf der anderen
Seite, die sich gegeniiber der Zulaufstelle befindet, ist
eine Seitenabzugsstelle angeordnet. Zwischen Seiten-
abzugsstelle und Zulaufstelle befindet sich die Trenn-
wand. In dem Kolonnenbereich, der durch die Trenn-
wand geteilt wird, ist eine Quervermischung von Flus-
sigkeit- und Bridenstrom nicht mdglich. Dadurch verrin-
gert sich bei der Auftrennung des rohen Ammoniaks die
Zahl der insgesamt bendétigten Destillationskolonnen.
Eine Trennwandkolonne ist im Prinzip eine Vereinfa-
chung von thermisch gekoppelten Destillationskolon-
nen, wobei jedoch letztere hdhere Investitionskosten
aufweisen. Trennwandkolonnen und thermisch gekop-
pelte Kolonnen bieten gegenlber der Anordnung von
konventionellen Destillationskolonnen sowohl hinsicht-
lich des Energiebedarfs als auch der Investitionskosten
Vorteile. Informationen Gber Trennwandkolonnen bzw.
thermisch gekoppelte Destillationskolonnen sind in der
EP-A 0 122 367, in der EP-B 0 126 288 und in der EP-
B 0 133 510 aufgefiihrt.

[0012] Der Betriebsdruck in der Destillationsappara-
tur betragt meist zwischen 10 und 20 bar. Der F-Faktor
Uberschreitet in der Regel nicht einen Wert von 1,5
Pa0.5, bevorzugt nicht von 1,0 Pa0%5. In einer bevorzug-
ten Ausfiihrungsform der Erfindung werden eine Teil-
menge der mittelsiedenden Reinfraktion in flissiger
Form und eine weitere Teilmenge der mittelsiedenden
Reinfraktion gasférmig entnommen. Die gasférmig ent-
nommene, mittelsiedende Reinfraktion enthalt einen
besonders geringen Anteil an lonen. Meist enthalt der
rohe Ammoniak 97,0 bis 99,9 Gew.-%, bevorzugt 99,0
bis 99,7 Gew.-% und die mittelsiedende Reinfraktion in
der Regel mindestens 99,99 Gew.-%, bevorzugt minde-
stens 99,999 Gew.-%, Ammoniak. In der Regel erfolgt
die Entnahme der mittelsiedenden Reinfraktion stand-
geregelt, wobei dabei bevorzugt als Regelgrée der
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Flissigkeitsstand im Sumpf verwendet wird.

[0013] Die Erfindung betrifft auRerdem eine Destilla-
tionsapparatur, die entweder als Trennwandkolonne
oder als System thermisch gekoppelter Destillationsko-
lonnen ausgebildet ist, zur Durchfliihrung des vorste-
hend beschriebenen Verfahrens, wobei im Kopf eine
Leichtsiederfraktion abgezogen wird, oberhalb des
Sumpfes und unterhalb des Kopfes ein Seitenabzug fur
eine mittelsiedende Fraktion angeordnet ist und die
Gasbelastung in der Trennwandkolonne oder in dem
System thermisch gekoppelter Destillationskolonnen so
begrenzt ist, dal® der Betriebsdruck zwischen 2 und 30
bar und der F-Faktor maximal 2,0 Pa0%5, betragt.
[0014] In einer bevorzugten Ausfihrungsform ist der
Seitenabzug mit Tropfenabscheidern ausgestattet. Die
im Kopfabgezogene Leichtsiederfraktion wird in der Re-
gel gasférmig abgezogen.

[0015] Inderanliegenden Zeichnung sind dargestellt,

in Fig. 1 ein vereinfachtes Schema einer Trenn-
wandkolonne sowie

in Fig. 2, in Fig. 3 und in Fig. 4 vereinfachte Sche-
mata von Systemen thermisch gekoppelter Destil-
lationskolonnen.

[0016] Fig. 1 bis Fig. 4 zeigen die Auftrennung von als
Vielstoffgemisch vorliegendem rohen Ammoniak. Dabei
entsprechen 1 den Leichtsiedern, 2 den Mittelsiedern
— diese entsprechen der mittelsiedenden Reinfraktion
(also reinem Ammoniak) und 3 den Hochsiedern. Die
Trennwandkolonne oder thermisch gekoppelte Kolonne
weist einen Zulaufteil 12, 14, eine Entnahmeteil 13, 15,
einen oberen Kolonnenbereich 11 und einen unteren
Kolonnenbereich 16 auf.

[0017] Wie vorstehend beschrieben, kann durch den
Seitenabzug reiner Ammoniak, sowohl in flissiger als
auch in gasférmiger Form, gewonnen werden. Bei der
flissigen Entnahme wird Ammoniak mit einer beson-
ders niedrigen Konzentration an Leichtsiedern 1 erhal-
ten. Dies ermoglicht die Herstellung von besonders rei-
nem Flissigammoniak. Durch die gasférmige Entnah-
me wird verhindert, dal Spuren von Metallionen in das
gasférmige Produkt gelangen.

[0018] Es kann sowohl beim Einsatz von Trennwand-
kolonnen als auch bei der Verwendung von thermisch
gekoppelten Kolonnen vorteilhaft sein, den Zulaufstrom
einer Vorverdampfung zu unterziehen und anschlie-
Rend diesen zweiphasig - flissig und gasférmig - oder
in Form von zwei Strémen - einem gasférmigen und ei-
nem flussigen - der Kolonne zuzufiihren. Der Zulauf-
strom kann also teilweise oder vollstdndig vorverdampft
werden. Eine solche Vorverdampfung bietet sich beson-
ders dann an, wenn der Zulaufstrom gréRere Mengen
an Leichtsiedern 1 enthalt.

[0019] Im Sumpf der Destillationsapparatur scheiden
sich neben Ammoniak in der Regel als Schwersieder
insbesondere Wasser und Ol ab. Das entnommene
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Sumpfprodukt wird meist in einem Abscheider ent-
spannt und dadurch vom Ammoniak befreit.

[0020] Trennwandkolonnen und thermisch gekoppel-
te Kolonnen kénnen sowohl als Fillkérper oder geord-
nete Packungen enthaltende Packungskolonnen oder
als Bodenkolonnen ausgestaltet sein. In dem zugrunde-
liegenden Verfahren empfiehlt es sich aus Kostengrin-
den bei Kolonnen, die einen Durchmesser von mehr als
1,2 m aufweisen, Bdden, bevorzugt Ventil- oder Sieb-
bdden, einzusetzen. Die so ausgeristeten Kolonnen
sind im Bereich unterhalb des Seitenabzugs mit Demi-
stern oder anderen Tropfenabscheidern ausgestattet.
Beim Einsatz von Trennwandkolonnen kénnen in der
Regel Béden erst ab einem Kolonnendurchmesser von
etwa 2 m, sinnvoll eingesetzt werden. Werden Pak-
kungskolonnen eingesetzt, so sind geordnete Gewebe-
packungen mit einer spezifischen Oberflache von 300
bis 800 m2/m3, bevorzugt von 500 bis 750 m2/m3, be-
sonders geeignet. Auch bei diesen Kolonnen empfiehlt
sich die Verwendung von Demistern oder anderen Trop-
fenabscheidern im Bereich des Seitenabzugs.

[0021] In Kolonnenbereichen angeordnete Bdden,
die neben der Trennwand angeordnet sind, werden be-
vorzugt so angeordnet, dafl die Trennwand in einem
Winkel von ca. 90° zu den entsprechenden Zulauf- und
Ablaufschachten der Bdden steht. Eine solche Anord-
nung hat den Vorteil, daR die Trennwand zur Versteifung
der Bdden eingesetzt wird und die Trager, die fir die
Abstitzung der Béden vorgesehen sind, leichter ausge-
fuhrt werden kdnnen. Meist werden die Trager parallel
zur Trennwand angeordnet, um ein vorzeitiges Fluten
der Kolonne zu vermeiden.

[0022] Die Gesamtzahl der Trennstufen betragtin der
Regel etwa 20 bis 60, bevorzugt 25 bis 30.

[0023] Der obere Kolonnenbereich 11 der Destillati-
onsapparatur weist in der Regel 5 bis 30 %, bevorzugt
10 bis 25 %, der Verstarkungsteil 12 des Zulaufteils 12,
14 5 bis 50 %, bevorzugt 25 bis 40 %, der Abtriebsteil
14 des Zulaufteils 12, 14 5 bis 50 %, bevorzugt 25 bis
40 %, der Abtriebsteil 15 des Entnahmeteils 13, 15 5 bis
50 %, bevorzugt 25 bis 40 %, der Verstarkungsteil 13
des Entnahmeteils 13, 15 5 bis 50 %, bevorzugt 25 bis
40 % und der untere Kolonnenbereich 16 5 bis 30 %,
bevorzugt 10 bis 25 %, der Gesamtzahl der Trennstufen
der Destillationsapparatur auf. Meist betragt die Summe
der Trennstufen der Teilbereiche 12 und 14 des Zulauf-
teils 12, 14 80 bis 120 %, bevorzugt 90 bis 110 % der
Summe der Trennstufen der Teilbereiche 13 und 15 im
Entnahmeteil 13, 15.

[0024] In einer bevorzugten Ausfiihrungsform der Er-
findung weist die Trennwandkolonne am oberen und un-
teren Ende der Trennwand Probeentnahmemdéglichkei-
ten auf. Durch diese kénnen aus der Kolonne kontinu-
ierlich oder in zeitlichen Absténden in flissiger oder gas-
férmiger Form Proben entnommen und hinsichtlich ihrer
Zusammensetzung untersucht werden.

[0025] Fir die Regelung von Trennwandkolonnen
und thermisch gekoppelten Kolonnen werden allgemein
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verschiedene Regelungsstrategien beschrieben. Ent-
sprechende Beschreibungen finden sich in der US-A
4,230,533, in der DE-C 35 22 234, in der EP-A 0 780
147 und in der Zeitschrift "process engineering", 2
(1993) 33 bis 34.

[0026] Fir die Regelung des erfindungsgemalen
Verfahrens erweist sich ein hiervon abweichendes Re-
gelungskonzept als besonders glnstig. Dieses ist be-
sonders darauf ausgelegt, daf} der Druck und die Tem-
peratur im gesamten Innenbereich der erfindungsge-
maRen Destillationsapparatur nur gering variieren. We-
sentlich an dem Regelungskonzept sind:

- Eine Mengenregelung fir den Kopfabzug der De-
stillationsapparatur, die als Stellgréf3e die Kiihlwas-
sermenge des entsprechenden, im Kopf angeord-
neten Kondensators nutzt (der Kopfabzug erfolgt
mengengeregelt);

- eine Temperaturregelung im unteren Kolonnenbe-
reich 16, die als StellgréRe die Sumpfentnahme-
menge nutzt; die Entnahme des Sumpfproduktes
erfolgt somit temperaturgeregelt, wobei als Regel-
temperatur eine Temperatur verwendet wird, die
entweder durch eine MelRstelle im unteren Kolon-
nenbereich 16, oder im Sumpf, aufgenommen wird;

- eine Standregelung am Kolonnensumpf, die als
StellgréRe die Seitenentnahmemenge nutzt;

- eine Regelung fiir den Differenzdruck Gber der Ko-
lonne, wobei die Regelung als StellgréRe die Heiz-
dampfmenge bzw. den Heizdampfdruck des

Sumpfverdampfers der Destillationsapparatur
nutzt.
[0027] In der Regel wird die Flussigkeit auf den Zu-

laufteil 12, 14 mit Hilfe einer Pumpe geférdert oder Giber
eine statische Zulaufhéhe von mindestens ca. 1 m men-
gengeregelt aufgegeben. Die Regelung wird bevorzugt
so eingestellt, daf} die auf den Zulaufteil aufgegebene
Flussigkeitsmenge nicht unter 30 % des "Normalwer-
tes" (als Normalwert soll die Menge angesehen werden,
die bei dem entsprechenden kontinuierlichen Verfahren
im zeitlichen Mittel pro Zeiteinheit an einer bestimmten
Stelle anféllt) sinken kann. Bevorzugt wird die Aufteilung
der aus dem Teilbereich 13 im Entnahmeteil 13, 15 ab-
laufenden Flussigkeit auf den Seitenabzug und auf den
Teilbereich 15 im Entnahmeteil 13, 15 durch eine Rege-
lung so eingestellt, dal® die auf den Teilbereich 15 auf-
gegebene Flissigkeitsmenge nicht unter 30 % des
"Normalwertes" sinken kann.

[0028] Beider Trennung von Vielstoffgemischenin ei-
ne Leichtsieder-, Mittelsieder- und Hochsiederfraktion
existieren Ublicherweise Spezifikationen Uber den ma-
ximal zuldssigen Anteil an Leichtsiedern 1 und Hochsie-
dern 3 in der Mittelsiederfraktion. Dabei werden entwe-
der einzelne fiir das Trennproblem kritische Komponen-
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ten, sogenannte Schlliisselkomponenten, oder die Sum-
me von mehreren Schlisselkomponenten spezifiziert.
Die Einhaltung dieser Spezifikation fir die Hochsieder
3 in der Mittelsiederfraktion (also in der mittelsiedenden
Reinfraktion) wird bevorzugt iber das Aufteilungsver-
héltnis der Flussigkeit am oberen Ende der Trennwand
geregelt.

[0029] In der Regel wird die aus dem oberen Kolon-
nenbereich 11 ablaufende Flissigkeit in einem in der
Kolonne oder au3erhalb der Kolonne angordneten Auf-
fangraum gesammelt und gezielt durch eine Festein-
stellung oder Regelung am oberen Ende der Trennwand
so aufgeteilt, dal® das Verhaltnis des Flissigkeitsstro-
mes zum Zulaufteil 12, 14 zu dem zum Entnahmeteil 13,
15 0,1 bis 1,0, bevorzugt 0,6 bis 0,9, betragt. Die Bri-
denmenge wird meist am unteren Ende der Trennwand
durch Wahl der Trenneinbauten und/oder den zuséatzli-
chen Einbau Druckverlust erzeugender Einbauten, bei-
spielsweise von Blenden, so eingestellt, dafl das Men-
genverhaltnis des Bridenstroms im Zulaufteil 12, 14 zu
dem im Entnahmeteil 13, 15 0,8 bis 1,2, bevorzugt 0,9
bis 1,1, betragt.

[0030] Die Spezifikation firr die Leichtsieder 1 in der
mittelsiedenden Reinfraktion wird bevorzugt durch die
Heizleistung geregelt.

[0031] Zur Entnahme und Aufteilung der Flissigkei-
ten am oberen Ende der Trennwand und an der Seiten-
entnahmestelle eignen sich sowohl innen liegende als
auch auBlerhalb der Kolonne angeordnete Auffangrau-
me fir die FlUssigkeit, welche die Funktion einer Pum-
penvorlage ibernehmen. Bei Bodenkolonnen ist es be-
sonders gtinstig, hierzu den Ablaufschacht auf etwa das
2- bis 3-fache der blichen H6he zu vergréflern und in
dem Ablaufschacht die entsprechende Flissigkeits-
menge zu speichern. Bei der Verwendung von gepack-
ten Kolonnen wird die Flissigkeit zundchstin Sammlern
gefallt und von dort aus in einen innen liegenden oder
aulien liegenden Auffangraum geleitet. Bei kleineren
Flissigkeitsdurchsatzen bis zu 10 m3h bieten
Schwenktrichter eine kostengiinstige Alternative.
[0032] Anstelle einer Trennwandkolonne kann erfin-
dungsgemaf auch eine Zusammenschaltung von zwei
Destillationskolonnen in Form einer thermischen Kopp-
lung - ein System thermisch gekoppelter Destillations-
kolonnen— eingesetzt werden. Dabei sind in der Regel
beide der thermisch gekoppelten Destillationskolonnen
mit jeweils einem eigenen Verdampfer und einem Kon-
densator ausgestattet. Ein System thermisch gekoppel-
ter Destillationskolonnen kann bei entsprechenden zur
Verfliigung stehenden Destillationskolonnen eine sinn-
volle Alternative zu Trennwandkolonnen sein. Es ist
praktikabel, Schaltungsformen auszuwéhlen, die es er-
moglichen, dall ausschlieBlich flissige Verbindungs-
strdbme zwischen den einzelnen Destillationskolonnen
auftreten. Diese speziellen Verschaltungen bieten den
Vorteil, daf’ die beiden Destillationskolonnen unter ver-
schiedenen Driicken betrieben werden kénnen, mitdem
Vorteil, daR diese sich besser an die Temperaturniveaus
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vorhandener Heiz- und Kiihimedien anpassen lassen.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur kontinuierlich betriebenen destillati-
ven Auftrennung von rohem Ammoniak in eine
Leichtsieder-, Hochsieder- und eine mittelsiedende
Reinfraktion in einer entweder als Trennwandkolon-
ne oder als System thermisch gekoppelter Destilla-
tionskolonnen ausgebildeten Destillationsappara-
tur, wobei die Leichtsiederfraktion im Kopf der De-
stillationsapparatur abgezogen wird, die mittelsie-
dende Reinfraktion an einem Seitenabzug anfallt
und die Gasbelastung der Destillationsapparatur so
begrenzt ist, dal} der Betriebsdruck zwischen 2 und
30 bar betragt und der F-Faktor einen Wert von 2,0
Pa0.5 nicht iberschreitet.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich-
net, daf} der Betriebsdruck zwischen 10 und 20 bar
betragt.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge-
kennzeichnet, daf der F-Faktor einen Wert von 1,5
Pa0.5, bevorzugt von 1,0 Pa0.5, nicht tiberschreitet.

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, da-
durch gekennzeichnet, dal die mittelsiedende
Reinfraktion an einem Seitenabzug anfallt, welcher
mit Tropfenabscheidern ausgestattet ist.

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeich-
net, dald die Tropfenabscheider in Form von Demi-
sterpackungen vorliegen.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, da-
durch gekennzeichnet, daf3 eine Teilmenge der mit-
telsiedenden Reinfraktion in flissiger Form und ei-
ne weitere Teilmenge der mittelsiedenden Reinfrak-
tion gasférmig entnommen wird.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, da-
durch gekennzeichnet, dal® der rohe Ammoniak
95,0 bis 99,9 Gew.-%, bevorzugt 99,0 bis 99,7
Gew.-% und die mittelsiedende Reinfraktion minde-
stens 99,99 Gew.-%, bevorzugt mindestens 99,999
Gew.-%, Ammoniak enthalt.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, da-
durch gekennzeichnet, dafl} die Entnahme der mit-
telsiedenden Reinfraktion standgeregelt erfolgt und
dabei bevorzugt als RegelgréRe der Flissigkeits-
stand im Sumpf verwendet wird.

9. Destillationsapparatur, die entweder als Trenn-
wandkolonne oder als System thermisch gekoppel-
ter Destillationskolonnen ausgebildet ist, zur Durch-
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fuhrung des Verfahrens gemaf einem der Anspri-
che 1 bis 8, wobei im Kopf eine Leichtsiederfraktion
abgezogen wird, oberhalb des Sumpfes und unter-
halb des Kopfes ein Seitenabzug fir eine mittelsie-
dende Fraktion angeordnet ist und die Gasbela-
stung in der Trennwandkolonne oder in dem Sy-
stem thermisch gekoppelter Destillationskolonnen
so begrenzt ist, dal® der Betriebsdruck zwischen 2
und 30 bar und der F-Faktor maximal 2,0 Pa0.5, be-
tragt.

Destillationsapparatur nach Anspruch 9, dadurch
gekennzeichnet, dal der Seitenabzug mit Tropfen-
abscheidern ausgestattet ist, insbesondere in Form
von Demisterpackungen.
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